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ANALYSE AV L0SEMIDLER
I NTERKALIBRERI NG (VI I)





AVDELING FOR ORGANISK KJEMI







Det er foretatt en interkalibrering av analyser av kullrør
og silicagelrØr mellom et dansk, to finske, to svenske og
seks norske laboratorier som analyserer iØsemidler i arbeids-
atmosfære. PrØvene ble laget ved Yrkeshygienisk institutt,
som også har bearbeidet resultatene. Primært Ønsket man ved
denne interkalibreringen å se nærmere på kvantitativ bestem-
melse av ketoner, og rØrene var påsatt fØlgende komponenter:
metyletylketon, metylisobutylketon, cyklohexanon og m-xylen.
2 . INNLEDNING
Yrkeshygienisk institutt er ved siden av å være landsdels-
laboratorium for Østlands-området, også referanselabora-
torium for Arbeidstilsynets landsdelslaboratorier ellers i
landet. Oppgaven som referanselaboratorium medfØrer blant
annet gjennomfØring av interkalibreringer og kontrollanalyser
for de laboratoriene som utfØrer rutineanalyser for Arbeids-
til synet.
Ved siden av de norske laboratoriene deltok også Arbeids-
miljØinsti tuttet i KØbenhavn, Arbetarskyddsstyrelsen i
Stockholm, Regioninsti tutene för arbetshygien i Kuopio og
Villmanstrand og Yrkesmedicinska kliniken i Lund.
Interkalibreringer utfØres L gang pr . halvår med en viss
progresjon i vanskelighetsgrad. Det blir sendt ut prØver som
inneholder forskj ellige løsemidler i kjente mengder.
Arbeidet støttes av Nordisk ,Ministerråd under prosjektetIl Samvirke mellom de yrkeshygieniske ehhetene: Kvali tetskon-
troll av kjemiske analyserIl .
For analyselaboratorier er det nØdvendig å kjenne nØyaktig-
het og presisj on for analysemetodene som anvendes. Det er
også viktig å oppdage systematiske feil eller feilidentifi-
seringer . Spesielt gj elder det laboratorier hvis analyse-
svar kan gi grunnlag for offentlig pålegg.
Ved å anvende statistiske metoder og skjØnn på analyseresul-
tatene vil man kunne finne ut:
l. Om metoden som anvendes er tilstrekkelig nøyaktig og
presis
2. Om et laboratorium analyserer en eller flere komponenterIIgal t Il
3. Om et laboratorium analyserer mer eller mindre presist
enn de andre
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4. Ved sammenlikninger finne ut hvor i analyseprosedyren
man bØr foreta forbedringer, dvs. utnytte erfaringer
fra alle de deltakende laboratorier
5. Konkurransemomentet kan være en spore til ekstra innsats
Ved denne kalibreringen ble prØver sendt ut den l2. januar1983. FØlgende laboratorier har del tatt:
A: Arbej dsmilj Øinsti tuttet, Baunegårdsvej 73,
2900 Hellerup, KØbenhavn
e: Arbeidstilsynet 8. distrikt, Postboks 2354,
50 l2 Solheimsvik
D: Yrkeshygienisk institutt, Postboks 8149 Dep, Oslo L
E: SINTEF, 7034 Trondheim - NTH
F: Arbeidstilsynet 6. distrikt, Postboks 639,
460l Kristiansand S.
G: Arbetarskyddsstyrelsen, Arbetsmedicinska avdeIningen,
L 7l 84 Solna, Sverige
H: Arbeidstilsynet Il. distrikt, Postboks 2l4, 850l Narvik
I: Regioninstitutet för arbetshygien, Kuopio, Finland
J: Yrkesmedicinska laboratoriet, Lasarettet i Lund, Sverige
K: Regioninsti tutet för arbetshygien, Villmanstrand, Finland
Resultatet er mottatt fra laboratoriene A - K, analysedato er
fØrt opp i tabell 4.2.
3 . EKSPERIMENTELT
3 . L P reparering av prøvene
ForsØk i laboratoriene ved ArbeidsmiljØinstituttet i KØben-
havn og ved Yrkeshygienisk institutt i Oslo har vist at når
det gjelder ketoner, gir desorpsjon av silicagelrØr med
dimetylformamid (DMF) gode resultater, mens es 2 er et li te
egnet desorpsjonsmiddel i denne sammenheng.
Da flere av de deltagende laboratoriene vanligvis ikke be-
nytter DMF som desorpsjonsmiddel, fikk laboratoriene dennegang på forhånd velge mellom to al ternati ve prØveserier.
Disse var:
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Al terna ti v l: Bare kullrØr som ved tidligere interlabora-
toriekontroller
Alternativ 2: En kombinasjon av kullrØr og silicagel-rør
Alternativ L ble valgt av laboratoriene C, E, H, I, J og K.
Alternativ 2 ble valgt av laboratoriene A, D, F og G.
PrØvene ble fremstilt på samme måte som ved tidligere inter-
kalibreringer ved å tilfØre rØrene kjente mengder av IØse-
midler, noe som ikke helt tilsvarer relle prØver.
De forskjellige komponentene ble påsatt ved å inj isere direkte





For at analysebesvarelsene skulle få en form som tilsvarer
rutineanalysene , skulle beregningen av resultatene gj Øres
som om det var gått L liter luft gj ennom rØrene.
3. 2 Analysebetingelser
En av hensiktene med interkalibreringen var å sammenlikne
analyseprosedyrene ved de forskjellige laboratoriene for å
se om de ga same resultat. FØlgelig ble det ved utsen-
delsen av prØvene ikke anbefalt noen analysemetode, men
laboratoriene er generelt oppfordret til å la prØvene gå inn
i den normale analyserutinen. Både eluering av kullrørene
og de gasskromatografiske betingelsene varierer en del.
I tabell 3.2 finnes en oversikt over analysebetingelsene .
4 . VURDERING AV RESULTATENE
4 . L Om behandlingavanalyseres'ulta:tene





Oversikt over eluerings- og analysebetingelser for de del takende labo-
ra torier
Labora- Ge Detektor Kolonner Temp. El ueri ngs-tori um mi dde L
A HP 5880A FID Forko L onne: L ,5m 12% TeEP på
ehrom p 60/80 mesh
Ana lyse- 2 m 12% TeEP på
99°Ckolonne: ehrom p 60/80 mesh DMF
C Si gma 4 FID 10% FFAP 80°C eS2
Ca rbowax 20M 125°C 2,5% i sopro-
pano L
D HP 5880 FID 2m 10% TeEP 90°C DMFCarlo Erba 10% TeEP + 10% DNP 90°C
E Perk i n FID 10% SP 1000 på 80/100 Supel-
80°CEl mer 3920 coport 160°C eS2
20% SP 2100/0,1% ew 1500 på
8°C/mi n.L 00/120 Supe L coport
F Si gma 3B FID 10% TeEP på ehrom P AW 100/
120°C120 mesh DMF
G FID earbowax 400 70°C eS2
Fraktoni tri L 80°C Di etyl eter
H FID PEG 400 90°C
eS2SP 2100 100°C
I Mi croma t/Ori on Fl D Kapi 11 arko L onne
eS2Analytica 25 m UeON
J Ge 3700 FID Kapillarkolonne fused silica 100°C eso50M Ca rbowax 20M
K FID 10% earbowax 20M + 3% NaOH på
ehromosorb W AW, 80/100 mesh, 70°C-80°C DMF
silanisert
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4.2 Samlet vurdering av resultatene 
Det er ikke skrevet noen vurdering spesielt for hvert
laboratorium utover det som går frem av fig. 4. l, som
viser gjenfinning for hver komponent og adsorbsjonsmedium
for hvert laboratorium.
Av figuren går det klart frem at desorbsjon av alle de
fire komponentene er uproblematisk for silikagel.
For kullrørene er bildet annerledes. Alle laboratoriene
finner M-xylen og MIBK i akesptable mengder, mens cyklo-
hexanon tapes i stor grad og MEK noe mindre.
Resul tat ene demonstrerer vansker med å bruke kull som gene-
relt adsorbsjonsmedium for ketoner og tyder på at sili-
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